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Inleiding. 
De bepaling van Kalium in grond wordt op het routinelaboratorium. 
uitgevoerd volgens twee methodieken, namelijk vlamfotometrisch en 
elektrometrisch door middel van ionspecifieke elektrode. Voor de 
vlamfotometrische methode wordt gebruik gemaakt van Kipp-vlamfoto-
meters, welke door hun lange staat van dienst (respectievelijk 
ruim: 25 jaar en ruim 15 jaar) aan vervanging toe zijn, omdat 
inpassing van deze apparatuur in de automatisering niet mogelijk is. 
Het zondermeer vervangen van de vlamfotometrische methode door de 
elektrometrische is (nog) niet voor alle monsters mogelijk gebleken. 
Van Solingen-van den Berg en Van Dijk (1) konstateerden een belang­
rijke ÏÏH^-storing, welke zich vooral bij pas gestoomde gronden en 
bij vrijwel alle potgronden manifesteerde, zodat een alternatieve 
methode en/of referentiemethode achter de hand dient te worden 
gehouden. Daar het routinelaboratorium medio eind 1975 over een 
atoomabsorptiespektrofotometer gaat beschikken voor onder andere 
Mg en Mn-onderzoek, beschikt het tevens over een nieuwe mogelijkheid 
tot het meten van emissie. Getracht zal worden een vergelijking te 
treffen tussen de bestaande vlamfotometrische en elektrometrische 
methoden enerzijds (bijlagen 1 en 2) en de nieuw in te voeren 
vlamemissiemethode m.b.v. Varian Techtron M 1280 AA-meter anderzijds, 
waarna mogelijk tot opstelling van een bepalingsvoorschrift kan 
worden overgegaan. 
Algemeen. 
Principieel bestaat er geen verschil tussen de vlamfotometrische 
methode m.b.v. Kipp-vlamfotometer en de vlamemissiemethode m.b.v. 
Varian Techtron M 1280 AA-meter. 
Vlamemissie is een exaktere en meer eigentijdse uitdrukking voor 
hetzelfde principe. Kaliumionen worden door middel van verstuiving 
in een vlam gebracht, waardoor een aantal processen zich voltrekken 
met het uiteindelijke resultaat, dat Kaliumatomen ontstaan waarvan 
het valentie'ëlektron in een hogere energietoestand is gebracht 
(aangeslagen toestand). 
, «i M 
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Het terugvallen van dit elektron vanuit deze hogere'naar een lagere 
energietoestand levert een kwantum fotonenenergie welke als straling 
wordt geëmitteerd. Deze energiekwanta zijn voor elk element specifiek 
en kunnen worden omgerekend in golflengten (De Galan, 2). 
Bij de Kipp-vlamfotometer wordt gebruik gemaakt van propaan-lucht-
vlam (temperatuur 1900°K) als excitatiebron, terwijl door middel 
van interferentiefilters de golflengte ca. 7^6,5 nm (resonantielijn) 
wordt geïsoleerd. Het vinden van een geschikt filter is dikwijls 
een problematische zaak gebleken. Belangrijke storingen zijn in het 
verleden nooit gevonden bij deze methode. 
Hoewel de Varian Techtron M 1280 in eerste instantie is ontworpen 
als een specifieke atoomabsorptiespektrofotometer, geeft de 
fabrikant ook de mogelijkheid aan van vlamemissiemetingen. Teneinde 
overbodige investeringen te vermijden zal onderzocht moeten worden 
of de bepaling van Kalium door middel van vlamemissie in een 
acetyleen-luchtvlam mogelijk is. Hoewel met een acetyleen-luchtvlam 
een hogere temperatuur wordt bereikt (temperatuur 2400°K), waardoor 
ionisatiestoring niet ondenkbaar wordt, is het nog niet uitgesloten 
dat meting mogelijk is, omdat op het researchlab Kalium wordt 
bepaald met behulp van vlamemissie waarbij als excitatiebron een 
waterstof-zuurstofvlam wordt gebruikt welke een temperatuur van 
ongeveer 2900°K bereikt. Hierbij zijn nimmer ionisâtiestoringen 
vastgesteld, zodat onderzoek naar bepaling met een acetyleen-
luchtvlam als excitatiebron alleszins verwachtingsvol kan worden 
aangevangen. De Yarian Techtron M 1280 heeft nog een aantal voordelen 
boven de Kipp-vlamfotometer, afgezien van het feit dat met eerst­
genoemde ook atomaire absorptie kan worden bedreven; zo is de 
Varian Techtron M 1280 voorzien van een monochromator waardoor het 
werken met interferentiefilters kan worden vermeden, tevens kan de 
Varian Techtron eenvoudig worden ingepast in automatiserings­
systemen en niet in de laatste plaats ia de Varian Techtron M 1280 
voorzien van een automatische gas-control-unit waardoor veiliger 
en nauwkeuriger met vlammen kan worden gewerkt. 
Onderzoek. 
Bij het onderzoek wordt er niet vanuit gegaan om zo gevoelig mogelijk 
te meten, maar juist zo snel en betrouwbaar mogelijk in het trajekt 
dat voor de advisering bij het routinegrondonderzoek van belang is. 
Optimale Meetkondities. 
Als uitgangspunt voor de te kiezen meetkondities voor de Varian 
Techtron M 1280 zijn de door de fabrikant in de handleiding 
vermelde gegevens gekozen, welke voor de AA-techniek zijn opgegeven 
Dit houdt in dat geëxperimenteerd is met de standaardreeks zoals 
deze voor de Kipp-vlamfotometer wordt gebruikt, t.w. 0.16 - 0.32 -
O.64 - 1.27 - 1.91 - 2.54 - 3.18 - 4.24 en 5^30 meq. K per liter, 
door deze te meten bij 766,5 nm (resonantielijn) en een spleet-
breedte van 0,2 nm (minimaal). Het resultaat hiervan is dat meting 
weliswaar mogelijk is, maar dat de ijkkurve een dermate grote 
kromming vertoont, dat aflezing nodig is en direkt uitlezing 
en/of omrekening in koncentratieeenheden onmogelijk wordt. Ook 
rotatie van de brander had weinig resultaat op dit verschijnsel. 
Ook de keuze van hoogste standaard (3*18 - 4^24 of 5»30 meq. K per 
liter) had slechts een gering effekt op de kurve-kromming. 
Bij de emissiemetingen met behulp van de Yarian Techtron M 1280 
wordt de blanko op 0% T ingesteld en de hoogste standaard op 
100^ T, zodat de te meten reeks enigszins willekeurig gekozen 
kan worden. De gevoeligheid, welke goeddeels door de golflengtekeuz 
wordt bepaald, heeft effekt op de vorm van de ijkkurve. Derhalve 
zijn ijkkurven opgenomen bij drie verschillende golflengten 
te weten: 766,5 Jim (resonantieli jn), 769» 9 nm en 404» 4 nm. De 
resultaten hiervan zijn getekend in figuur 1. Uit deze figuur 
blijkt duidelijk de goede lineairiteit van de ijkkurve bij gebruik 
van golflengte 404»4 nm. Afwijkingen van deze lineairiteit worden 
gevonden voor gehalten <^.1,5 en>30,0 mg K^O per 200 ml, hetgeen 
overeenkomt met K-gehalten van respektievelijk 0,16 en 3,18 meq. K 
per liter, maar deze is in het onderste gebied van ijkkurve voor 
de praktijk weinig interressant en in het bovenste gebiedje 
relatief gering ten opzichte van de gehalten >-3 meq. K per liter. 
De lineairiteit van de ijkkurve bij de golflengten 766,5 nm en 
769,9 nm verbetert nauwelijks door rotatie van de brander en/of 
keuze van lagere., koncentratie voor de hoogste standaard, mits deze 
uiteraard niet zeer laag wordt gekozen. De keuze van golflengte 
ligt voor de hand (404,4 nm). Getracht is de gevonden ijkkurve nog 
enigszins te verbeteren, hetgeen niet is gelukt door rotatie van de 
brander, daar weliswaar in het bovenste gebied van de ijkkurve een 
betere lineairiteit wordt verkregen, maar dat deze afneemt in het 
onderste deel van de ijkkurve. 

Hoewel de lirieairiteit goed is, gaat de ijkkurve niet door de 
oorsprong en zal er derhalve bij omrekening van meetwaarde- naar 
koncentratie-eenheden tevens een blankowaarde in berekening moeten 
worden gebracht. Een eventuele verbetering is alleen nog te 
bereiken na onderzoek naar de optimale meetkondities. Dit is als 
volgt uitgevoerd: De optimale branderhoogte is gezocht door meting 
Van een KCl-oplossing bij verschillende branderhoogten en overigens 
vaste parameters zoals X 404»4 nm en spleetbreedte 0,2 nm 
acetyleen-luchtflow respektievelijk 2,0 en 4,4 op de gasbox M80. 
Resultaten hiervan staan in tabel 1 en figuur 2. 
branderhoogte io T branderhoo&'te i, t 
0 6,0 70,8 
1  15,7 7 71,5 
2 36,9 li 71,9 
3 52,7 8 72,0 
4 . 65,3 8i 71,6 
5 68,1 9 70,8 
6 69.6 10 7 0 , 1  
Tabel 1 : Invloed branderhoogte op de gevoeligheid van de K-bepaling 
d.m.v. vlamemissie m.b.v. Varian Techtron M 1280. 
Duidelijk blijkt dat de gevoeligheid afhankelijk is van de brander­
hoogte, maar dat de instelling van de branderhoogte weinig 
kritisch is tussen 6 en 10. Als vaste branderhoogte is gekozen 72« 
Vervolgens is de optimale acetyleen-luchtverhouding gezocht door 
bij een vaste luchtflow (4»4) diverse acetyleenflows te kiezen en 
hierbij steeds eenzelfde oplossing te meten. 
Resultaten hiervan staan in tabel 2.' 
acetyleenflow <fo T 
1,0 53,1 
1,4 72,1 




Tabel 2 ; Invloed acetyleenflow bij vaste luchtflow op de gevoelig­
heid van de K-bepaling d.m.v. vlamemissie m.b.v. Varian 
Techtron M 1280. 

Hieruit blijkt duidelijk dat bij een acetyleenflow 1,6 de hoogste 
meetwaarde wordt bereikt. Derhalve zijn als acetyleen-luchtflows 
gekozen 1,6 en 4>4 eenheden op de automatische gas-control-unit 
M80, hetgeen overeenkomt met een gasstroomsnelheid van ongeveer 
1,8 liter acetyleen en 11 liter lucht per minuut. 
De keuze van de spleetbreedte is voorzover de gevoeligheid en de 
signaalruis betreffende, weinig belangrijk. Hoewel bij grotere 
spleetbreedten de signaalversterking afneemt, (EHT 518V hij 0,1 nm 
tot 395V bij 1,0 nm), doordat er meer licht op de fotomuitlplikator 
valt. Nidbtemin is er nauwelijks invloed op de signaalruis 
gekonstateerd. Vel neemt de achtergrondstraling sterk toe met 
toenemende spleetbreedte. Hoewel deze straling wel valt te kompen-
seren, blijft er een verschil tussen de meetwaarden van de vlam op 
zichzelf en de meetwaarden welke wordt verkregen onder dezelfde 
omstandigheden bij verstuiving van ged. water. Bij verstuiving 
van ged. water wordt een lager percentage transmissie gemeten 
dan zonder verstuiving. Dit verschil wordt bij toenemende spleet­
breedte groter (bij 0,2 nm ca. yfo T; bij 0,5 nm ca. 25$ T). 
I  
Absoluut bezwaarlijk is dit niet maar moeilijk verklaarbaar is dit 
wel. Wanneer bij verstuiving van ged. water wordt ingesteld op 
0<fo T, wordt zonder enige verstuiking ineens wel een meetwaarde ge­
meten, welke dan groter kan zijn dan de meetwaarde van de laagste 
standaard(en). 
Resumerend kunnen de volgende algemene meetkondities worden 
vastgesteld in tabel 3-
golflengte: 404,4 nm 




EHT: ca. 518Y 
Tabel 5; Algemene meetkondities K-bepaling door vlamemissie met 
behulp van Varian Techtron M 1280. 
Gevoeligheid/Nauwkeurigheid. 
Reeds eerder is betoogd dat de behoefte aan een zo gevoelig 
mogelijke K-bepaling vrijwel nihil is, omdat dit gezien het 
gemiddelde koncentratietrajekt van de aangeboden grondmonsters, 
slechts meer arbeid vraagt in verband met noodzakelijke 
verdunningen. 
Bij de vlamfotometrische bepaling met behulp van de Kipp-vlamfoto-
meter zijn standaardreeksen in' gebruik tot JO mg K^O per 200 ml, 
hetgeen overeenkomst met 3,18 meq. K per liter, door een kleine 
ingreep in de apparatuur is dit uitgebreid tot 60 mg KgO per 100 ml 
ofwel 6.36 meq. K per liter. Uiteindelijk is er altijd gewerkt 
met twee ijkkurves 0 - 30 mg K^0 per 200 ml en 30 - 60 mg K^O per 
200 ml. Deze zijn gegeven in de figuren 3A en JB. Aflezing van de 
meetwaarden voor reeks 0 - 30 mg K^0 per 200 ml (O - 3*18 meq. K 
per liter) is mogelijk in 190 schaaldelen. Zodat een gemiddelde 
gevoeligheid van 0.017 meq. K per liter per schaaldeel kan worden 
geschat. De afleesnauwkeurigheid bedraagt over het gehele gebied 
minimaal één schaaldeel, hetgeen door de kromme ijkkurve de 
nauwkeurigheid doet variëren van 0.01 meq. K per liter in het 
onderste gebied tot 0.03 meq. K per liter in het bovenste gebied 
van de ijkkurve. De totale bepalingsfout bij de Kipp-vlamfotometer 
is niet verder nagegaan, omdat signaalruis niet kan worden 
nagegaan vanwege het ontbreken van een recorderuitgang. 
Als een ruwe schatting van de minimale meetfout kan ongeveer 
O.O3 meq. K per liter worden aangehouden. 
Met behulp van de Yarian Techtron is de standaardreeks, met 
enigszins vereenvoudigde koncentraties, gemeten en de ijkkurve 
gekonstrueerd in figuur 4» Aflezing van de meetwaarden voor deze 
reeks is mogelijk in 1000 schaaldelen. Zodat een gemiddelde 
gevoeligheid van 0.004 meq. K per liter per schaaldeel kan worden 
geschat. De afleesnauwkeurigheid is bij gebruik van de integratie­
mogelijkheid minimaal één schaaldeel hetgeen dus vanwege de 
lineaire kurve gelijk is aan 0.004 meq. K per liter. 
De signaalruis is bij de Varian Techtron wat groter dan bij de 
Kipp-vlamfotometer, mogelijk als gevolg van de vorm van de brander 
(laminair, 10 cm - slotburner) en de alternatieve golflengte 
waarbij wordt gemeten. Met behulp van een recorder is getracht 
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De standaardreeks is gedurende enige tijd verstoven in de vlam, 
terwijl het meetsignaal op de recorder is vastgelegd bij damping A 
van het instrument. Eet resultaat hiervan is vervat in figuur 5A. 
Het verschil tussen de minimale en maximale recorderdeflektie is 
voor elke standaard van de figuur afgelezen. Aannemend dat de aflezing 
van de meting precies op het gemiddelde van deze twee uitersten ligt, 
kan de helft van het gevonden vetschil tussen de uitersten worden 
omgerekend in meg.. K per liter met behulp van de ijkkurve in figuur 4* 
Be aldus gevonden signaalruis varieert van 0.008 in het onderste 
deel van de kurve tot O.O65 meq.. K per liter in het bovenste deel van 
de kurve. Deze cijfers worden enigszins gunstiger wanneer men 
geintegreert afleest, hetgeen wil zeggen dat de Varian Techtron 
M 1280 is voorzien van een mogelijkheid om de meetwaarden gedurende 
5 of 10 sekonden elektronisch te middelen en na deze integratieperiode 
één gemiddelde meetwaarde uit te laten lezen. Door nu verschillende 
malen achtereen dezelfde oplossingen met behulp van integreren te 
meten wordt waarschijnlijk een beter beeld van de signaalruis 
.verkregen. In figuur 5B is elke standaard viermaal achtereen gemeten, 
Yan de verschillen tussen de diverse metingen ten opzichte van de 
gemiddelden zijn per standaardoplossing de standaardafwijking Bn de 
, variatiecoëfficient berekend in meq.. K per liter en in procenten 
met behulp van de ijkkurve in figuur 4« Dat de verkregen resultaten 
lager worden gevonden in vergelijking met de resultaten uit figuur 5A 
is niet verwonderlijk, omdat daarbij is uitgegaan van uiterste 
waarden, terwijl eigenlijk elke waarde zou moeten meetellen als 
maatstaf voor de ruis. De volgens figuur 5B verkregen resultaten geven 
dan ook een iets te gunstig beeld van de ruis omdat de uiterste 
waarden in elke 3-sekonden-integratie-periode worden gemiddeld. De 
werkelijke waarde, welke aan de signaalruis moet worden toegekend, 
ligt mogelijk tussen de resultaten van de figuren 5A en 5B in» 
De grootte van de meetfout bij de K-bepaling door middel van 
vlamemissie met behulp van de Yarian Techtron M 1280 kan derhalve 
worden geschat als: 
minimale afleesfout : 0.004 meq,. K per liter geheLe meettrajekt 
minimale signaalruis : 0.006 meq.. K-per liter in het ondergebied 
gemiddelde signaalruis: 0.019 meq[. K per liter in het middengebied 
maximale signaalruis : 0.038 meq.. K per liter in het bovengebied 
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Storingen. 
Als meest voor de hand liggende storing is reeds eerder de 
ionisatiestoring vermeld. Om deze storing te onderdrukken staan er 
twee wegen open. Ten eerste door een lagere temperatuur van de 
excitatiebron te kiezen (lucht-propaanvlam) of als tweede mogelijk­
heid het toevoegen van een component met een lagere ionisatie-
potentiaal dan het te bepalen element. In het geval van Kalium kan 
hiervoor cesium worden gebruikt. Vooral dit laatste, het toevoegen 
van een component aan de meetoplossingen, levert bij het routine­
grondonderzoek overwegende bezwaren op. Bovendien is bij meer 
gekoncentreerde oplossingen het ionisatieëffekt veel geringer. In 
hoeverre sprake is van storing in het algemeen bij de bepaling 
vein Kalium met behulp van de Varian Techtron M 1280 en de Kipp-
vlamfotometer is als volgt nagegaan in een additieproef: 
Een viertal grondmonsters variërend in K- en totaalzoutgehalten 
zijn geëxtraheerd volgens het voorschrift (1:2 volume). 
Vervolgens zijn aan vier porties van elk extrakt verschillende 
hoeveelheden Kalium gedoseerd (15 ml porties extrakt + 5 ml K-opl.). 
In deze aldus verkregen 16 meetoplossingen is K bepaald in triplo 
m.b.v. Varian Techtron M 1280 en Kipp-vlamfotometer. In tabel 4 
zijn de gemiddelden uit deze metingen gegeven in meq. K per liter: 
Merk boege- 46 71 80 90 
E.C. 25°mmho/cm /oegd 2. 8 0. 6 2. 6  4-5 
teruggevonden mbv 0 2.08 A 0.40 A  3.68 A 2.56 A  
"Varian Techtron" 0.1 2.19 0.11 0.48x 0.082 3.90x 0.22X 2.64 0.08 
11 tl 0.6 2.68 0.60 0.98 0.58 4 . 2 4  O. 5 6  3.16 0.60 
II 11 1.0 3.08 1^00 1.39 O. 9 9  4.61 O.9? 5-54 0.98 
,,, , 0.1-0.6 gemiddeld 0n ^ 0.57 2 . 5 1  0.57 0.81 0.55X 4.11 0.57x 2.98 0.55 
teruggevonden mbv 0 1.93 A  0.39 A  3.52 A  2.33 A  
Kipp-vlamfotomete] • 0.1 2.03 0.10 0.46x o.07x 3.72 0.20X 2.43 0 . 1 0  
H H 0.6 2.51 0.58 0.93 3.54 4.17 O . 6 5  2.96 0 . 6 3  
H H 1.0 2.90 0.97 1.35 b . 9 6  4 . 5 2  1. 0 0  ?.?7 1.04 
gemiddeld ^ ^ 7^»^ en 1.0 0.57 2.34 0.55 O. 7 8  D.52X 3.98 3.62X £.77 0.59 
) i.p.v. 0.10 is hier 0.08 meq. K per liter toegevoegd, het 
gemiddelde wordt hier 0.56 
Tabel 4: Additieproef K-bepaling m.b.v. Varian Techtron M 1280 
en Kipp-vlamfotometer. 
Duidelijk blijkt uit tabel 4 dat alle toegevoegde hoeveelheden K 
redelijk goed worden teruggevonden. Een uitzondering hierop vormt 
monster 80. Hier is mogelijk een fout gemaakt in de additie van 
0.1 meq.. K per liter, echter het hoge K-cijfer van dit monster kan 
tevens de oorzaak zijn van de gevonden afwijking. Wel blijkt uit 
tabel 4 dat de met behulp van de Kipp-vlamfotometer verkregen 
resultaten gemiddeld iets lager uitvallen in vergelijking tot de 
resultaten van de Varian Techtron M 1280. 
Vergelijking methodieken. 
Een vergelijking tussen de nieuw in te voeren en de twee reeds 
bestaande methodieken is uitgebreid getrokken. Van een groot aantal 
reeds geanalyseerde grondmonsters zijn opnieuw de 1:2 volume-
extrakten in duplo bereid. In deze extrakten is K bepaald met 
behulp van de Varian Techtron, de Kipp-vlamfotometer en de Corning-
ionspecifieke elektrode. De resultaten hiervan zijn vermeld in 
tabel 5 in meq.. K per liter. 
Lab.nr. Varian Techtron Kipp-vlamfotometer Corningr-elektrode 
enkv. duplo Rem. enkv. duplo i gem. i enkv. ! duplo gem. 
39181 1.14 1.17 1.16 1.13 1.13 1.13 I.30 I. 2 4  I.27 
82 2.70 2.49 2.60 2.56 2.34 2.45 2.82 2.48 2.65 
83 2.11 2.13 2.12 I. 9 6  1.91 1.94 2.20 2.12 2.16 
84 2.50 . 2.33 2.42 2.31 2.20 2.26 2.56 2.26 2.41 
85 2.60 2.52 2.56 2.34 2.28 2.31 2.68 2.5O 2.59 
86 2.81 2.88 2.84 2.66 2.63 2.64 2.88 2.81 2.84 
87 2.03 2.06 2 . O 4  1.91 1.86 1.88 2.12 2.06 2.09 
88 1.78 1.72 1.75 1. 6 4  1.54 1.59 1.89 1.83 1.86 
90 1.74 1.72 1.73 1.58 1.58 1.58 I.90 1.88 1.89 
91, 2.35 2.32 2.34 2 . 2 3  2.15 2.19 2.39 2.3O 2.34 
92 1.10 1.12 1.11 1.02 1.03 1.02 I.23 I.23 I.23 
93 1.09 1.19 1 . 1 4  1.00 1.10 I.05 1.16 1.20 1.18 
94 1.45 1.35 I.40 1.34 1.26 I.30 1 . 5 6  1.39 1.48 
95 0.33 0.35 0.34 O. 2 7  O. 2 9  0.28 0.49 0.53 0 . 5 1  
96 2.48 2.21 2.34 2.34 2.02 2.18 2 . 6 7  2.34 2 . 5 0  
97 1.48 1.44 1. 4 6  1.35 :  1 . 3 4  1 -34 1 . 4 8  1.53 1^50 
98 0.89 0.94 O. 9 2  0.81 I 0,89 0.85 1.00 1.02 1.01 
99 1.65 1.71 1.68 1.48 1 . 5 4  1 . 5 1  1 . 7 0  I.70 1. 7 0  
it A 
10. 
Lab.nr. Varian Techtron ! Kipp-vlamfotometex- Corning-elektrode 
enkv. duplo 
t  
gem. enkv. duplo gem. I enkv. duplo gem. 
39200 1.96 2.22 2.0Î 1.79 1.98 1.88 2 . 0 5  2 . 1 4  2 . 1 0  
39221 3.31 3.17 3.2; 2.31 3.11 3 . 1 6  3.5O 3.31 3.4O 
22 3.29 3.55 3.42 3.11 3.46 3.28 3.37 3.63 3.5O 
23 3.19 3.20 3 . 2 c  2.98 3 . 0 4  3.01 3.32 3.33 3.32 
24 2.87 3.01 2.9^ 2.66. 2.86 2 . 7 6  ! 2-95 3.17 3.06 
25 I. 2 4  1.20 1.22 1.11 1.11 1.11 \  1 . 2 6  1.34 1.30 
26 1.86 I.79 1.82 1 . 6 4  1.62 1.63 ! 1.86 1.81 1 . 8 4  
27 0.74 O. 7 O  O. 7 2  0.66 O. 6 5  0.66 j 0.80 0.83 0.82 
28 0.89 O. 7 O  O. 7 2  I 0.84 0.81 0.82 j 0.98 0.89 0.94 
29 I.05 1.13 1.0S j o . 9 7  1.03 1.00 j 1.10 1.16 1.13 
30 O.9I O. 8 4  0.8£ jO. 8 4  O. 7 6  0.80 j 1.00 0. 9 2  0.96 






13. 0 4  
0.82 0.86 ! j  j 1 . 1 0  0.99 I. 0 4  
32 2.80 2 . 8 4  2.61 
. 
2.61 S I 2-84 2.81 2.82 
33 3.21 3.H ! 2.95 3 . 0 01 j 3 . 3 2  3.24 3.28 
34 1.76 1 . 8 3  1.80U 1.62 j  I  1.66 i  1. 6 4  I I 1.87 f  1.99 1.93 
35 3.72 3.87 3.80|j3.53 3.53 3 . 5 3  !  13. 9 0  4.02 3.96 
37 5.54 5.53 5.54;|5.35 ! 5.41 5^38 5.82 5.89 5.86 
38 3.55 3.38 3.36i3.38 
3.42il 3-17 {1  
j 3.17 3.28 j 3.61 3.60 3.60 
39 3.32 3.53 3.34 3.26 3-38 3.60 3.54 
40 3.53 3.41 3.47 >3.38 3.17 3.28 3.68 3.58 3.63 
38902 1.59 1 . 5 2  1.56Ü1.43 I 1.41 I.42 j 1.86 1.81 1 . 8 4  
03 1.10 1 . 2 7  1.18111.00 I 1.16 1.08 j 1 . 3 2  1 . 4 6  1.39 
04 2.81 2.84 I  2 . 8 2 ; i 2 . 6 6  2 . 6 3  2.64 î 2 . 7 7  2.81 2.79 
05 2 . 6 O  2.52 2.56 f2.47 ! 2.39 2.43 2 . 6 9  2.72 2.7O 
06 2.85 2.95 2.9O I 2 . 7 1  2.77 2 . 7 4  2 . 9 6  3.19 3.08 
0 7  2 . 1 4  2 . 1 3  2 . 1 4  Î 2 . 0 5  1 1  !  2 . 0 7  2.06 2.28 2.42 2.35 
08 3.46 3.44 3.45 ! 3.26 } 3 . 1 7  3.22 ! 3.46 3.46 3 . 4 6  
09 2.59 2 . 7 1  2.65 Î2.47 u  !  2 . 4 7  2.47 i 2.75 3.00 2.88 
10 3.41 3.40 3.40|(3.21 i 3.11 3.16 ! 3.48 3.61 3.54 
11 2.39 2.57 2.48 2.28 2.44 2.36 ij 2.52 
3.14 3.29 
2.82 2 . 6 7  
12 3.25 3.38 3.3213.II j 3.17 3.34 3.32 
13 2.98 3.07 3.02?[2.86 i2#85 2.84 j 3 . 0 0  3.26 (3.13 14 3.36 3.35 3.36 '3.11 j 3.15 3.I3 1 3* 59 3.47 j 3.53 
15 2.98 3.04 3.01 ||2.71 ! 2.86 
1  ;  
2.78 ! 3.08 3.27 S 3.17 
16 3.85 3.88 3.86 -S3.46 •  f  ] 3.53 3.5O ; | 3 . 8 i  3.74 
3.27 j 
3.78 
17 3.O7 3.14 3.10 , > 2 . 9 2  t  2.89 2.9O || 3.11 3.19 
18 I.70 1 . 7 2  1.71 ÏÎ1. 6 2  J  j 1.60 
Î 3.46 
1 . 6 1  y 1 . 7 4  1.90 j 1 . 8 2  
19 3 . 8 1  3.90 3 . 8 6  13.57 5 3.52 f 3.81 4 . O 4  I 3.92 
2 0  
I  
3.63 3 . 6 6  3  •  6 4  . 3 4  
I  
j 3 . 3 O  
i  
3.32 ij-3.72 
I % I  
I I  





2 3  
2 4  
2 5  
26 
2 7  
28 
2 9  
3 0  
3 1  
3 2  
3 3  
3 4  
3 5  
3 6  
3 7  
3 8  
3 9  
4 0  
Ê 9 3 6 1  
62 
6 3  
6 4  




6 9  
7 0  
7 1  
7 2  
7 4  
7 5  
Varian Techtron 
enkv. 
0 . 3 1  
1 . 4 7  
0 . 4 3  
1 . 2 0  
0.66 
O . 7 0  
0 . 4 3  
0 . 5 9  
0 . 7 2  
O . 6 4  
O . 7 0  
2.86 
3 . 9 7  
I.05 
2 . 5 7  
1.90 
0 . 4 4  
0 . 9 7  
O . 9 6  
I.03 
3 . 1 1  
2 . 9 1  
2.48 
1  » 3 1  
1 . 5 4  
1.80 
1 . 4 7  
0 . 8 9  
I.42 
I.23 
2 . 2 3  
I.42 
1 . 9 3  
1 . 3 8  
duplo 
0 . 3 7  
1 . 4 9  
0 . 4 4  
1.17 
O . 6 7  
O.73 
O . 4 2  
0 . 5 9  
0 . 7 7  
0.61 
O . 6 9  
1 2 . 9 4  
4 . 2 6  
1 . 1 4  
j 2.80 
1 1 . 8 5  
( 0 . 5 0  
0 . 9 9  
ÊO.96 
| 1 . 1 5  
I2.99 
f 2 . 9 4  
[ 2 . 4 5  
{ 1 . 2 5  
1 . 5 3  
1 . 7 6  
1 . 5 1  
0 . 9 3  
1 . 4 1  
1 . 1 9  
2.11 
I . 3 7  
[ 1 . 9 6  
II.26 
gem. 
0 . 3 4  
1 . 4 8  
0 . 4 4  
1.18 
0. 6 6  
O . 7 2  
O . 4 2  
0 . 5 9  
0 . 7 4  
'  O . 6 2  
j  0 . 7 0  
f  2 . 9 0  
S 4.12 
< J 1 . 1 0  
!  2 . 6 8  î 
1 1 . 8 8  
0 . 4 7  
0.98 
O . 9 6  
' 1 . 0 9  
3 . 0 5  
2 . 9 2  
£  2 . 4 6  
I  1 . 2 8  
1 . 5 4  
1 . 7 8  
1 . 4 9  
O . 9 1  
| 1.42 j 1,21 
!  2 . 1 7  
I I  « 4 0  
M . 9 4  
1 1 . 3 2  
Kipp-vlamfotometer Corning-elektrode 
enkv. I duplo ' gem. I enkv. 
i l  
O . 2 7  




O . 6 5  
0 . 3 7  
0.51 
O . 6 3  
O . 5 6  
O . 6 5  
2 . 7 4  
3 . 7 4  
1.00 
2 . 3 6  
I I  1 -6? I 0 . 3 7  
j  0 . 8 8  
I  0 . 8 5  
|  O . 9 6  I 3.02 
|  2 . 7 7  
!  2 . 3 1  t  
j  1 . 2 3  
|  1 . 4 1  
!  1 . 6 6  
j  1 . 3 5  
| 0.82 
S 1.28 
|  1 * 1 0  
I  2 . 1 2  




0 . 2 9  
1 . 3 4  
0 . 3 7  
I.05 
0.58 
O . 6 7  
0 . 3 7  
0 . 5  0  
O . 6 9  
|  0 . 5 4  
|  O . 6 2  
j  2 . 7 4  
j 3.91 
1 . 0 7  
2 . 5 6  
1 . 6 4  
0 . 4 3  




2 . 7 7  
2.31 
1 . 1 5  
1.41 
;  1 . 6 2  
1 . 3 9  
0 . 8 4  
1 . 2 6  
1.08 
1 . 9 6  
1 . 2 8  





I . 0 6  
)  0 . 5 9  
| 0.66 
i 0.37 
;  0 . 5 0  
: 0.66 
:  0 . 5 5  
;  0 . 6 4  
;  2 . 7 4  
; 3.82 
j 1.04 
|  2 . 4 6  
j  1 . 6 6  
!  0 . 4 0  
0 . 5 6  
1 . 3 7  
0.58 
1 . 2 2  
0 . 7 5  
0 . 7 5  
O.52 
O . 6 3  
0 . 7 5  
O . 7 O  
1 . 0 5  ;  
2 . 7 7  j  
3 . 8 3  l  
f 1 . 2 8  
2 . 3 7  !  
1 . 9 3  !  
0 . 5 3  j  
0 . 9 9 \  
duplo. 
j 0.88 
S 0 . 8 4  
j 1.00 
| 2.91 
!  2 . 7 7  
r 
;  2 . 3 1  
[ 1 . 1 9  
h . 4 1  
I 1 . 6 4  
h . 3 7  
•  0 . 8 3  [j 1 . 1 7  |  
h . 2 7  ! !  1 . 4 1  I  
t 
1 . 0 5 1  
1 . 0 2 1  
3 . 7 3  j  
3 . 2 0  ?  
2 . 6 5 1  
1 . 5 7  [  
1.66 ! 
1.87 








1 . 3 4  [  
2 . 1 6  
1 . 6 6  
2.20 
1 . 5 7  
O . 5 2  
1 . 3 8  
o;58 
1 . 2 1  
O.79 
O . 7 2  
0 . 5 4  
O . 6 3  
0.81 
0.70 
0 . 9 3  
2.78 
4.14 
1 . 3 7  
2 . 6 9  
1 . 9 6  
0;63 
1.00 
1 . 1 2  
1.18 
3 . 7 8  
3 . 2 2  
2 . 7 6  
1 . 5 1  
1 . 5 8  
1 . 7 5  
1 . 6 5  
1 . 1 7  
1 . 4 0  
1 . 3 6  
2;23 
1 . 7 6  
2 : 2 0  
1 . 5 0  
„gem. 
0 , 5 4  
1 . 3 8  
0.58 
1 . 2 2  
0 . 7 7  
0 . 7 4  
0 . 5 3  
O . 6 3  
0.78 
0.70 
0 . 9 9  
2.78 
3 . 9 8  
1 . 3 2  





1 . 1 0  
3 . 7 6  
3 . 2 1  
2.70 
1 . 5 4  
1 . 6 2  
1.81 
1 . 6 6  
1 . 1 7  
1 . 4 C  





1 2 .  
Lab.nr. Varian Techtron Éipp-vlamfotometer Corning-elektrode 
enkv. duplo gem. j ienkv. duplo gem. enkv. \ duplo ! gem. 
39576 0.77 0.77 0.77 0.70 O. 6 7  0.68 0.97 ! 0.98 O. 9 8  
77 0.50 0.51 0.50 O. 2 7  O. 2 7  O. 2 7  O. 5 6  0.55 O. 5 6  
78 0.51 0.48 0 . 5 0  O. 4 6  O. 4 4  0.45 O.52 0.53 O. 5 2  
79 0.15 0.12 0 . 1 2  0.08 O. O 7  0.08 O.5I 0.54 O. 5 2  
80 0.97 0.94 0.96 0.85 0.84 0.84 0.99 0.94 0 . 9 6  
gemiddel I - - 1.95 - - 1.81 | 2 . 0 6  
3 - - 0. 06Ê 0.068.' » 
5.8 ! 
- - O. 0 9 2  
V.C. - - 5-5 - - - 4-5 
Tabel 5: Vergelijking drie methodieken voor K-bepaling in grond. 
Uit tabel 5 blijkt duidelijk dat de gemiddelden van de drie 
methoden nogal variëren. De Kipp-vlamfotometer geeft de laagste 
resultaten en de Corning-ionspecifieke elektrode de hoogste. Iets 
duidelijker informatie omtrent niveauverschillen wordt verkregen 
door de onderlinge korrelaties te berekenen. In tabel 6 zijn de 
regressievergelijkingen en coëfficiënten vermeld. 
X = methode m.b.v. Varian Techtron M 1280. 
y  r= methode m.b.v. Kipp-vlamfotometer. 
z 2= methode m.b.v. Corning-ionspecifieke-elektrode, 
y  =  O . 9 5 I  x - O. O 4 5  r =  O. 9 9 9 2  
X =  1 . 0 5 0  y + O. O 4 8  r = O. 9 9 9 2  
y  =  0 . 9 4 5  z - O. I 3 5  r = O. 9 9 5 4  
z =  I . O 4 9  y + 0. 1 6 0  r = 0 . 9 9 5 4  
z =  0 . 9 9 7  x + 0 . 1 1 5  r = O. 9 9 4 5  
X = 0.992 z - 0.093 r = 0.9945 
Tabel 6: Regressievergelijkingen van drie methodieken voor 
K-bepaling in grond. 
Uit de gevonden r-waarden van tabel 6 blijkt dat uit de 96 
waarnemingen van tabel 5 voor alle betrekkingen tussen de drie 
methoden, een hoge betrouwbaarheid bestaat. 
0.71 meq. K/1 
" • I 
0.71-1.40 meq. K/1 1.41- 2.10 meq. K/1 1 I 2.H-2 .80 meq. k/1 2.80 meq. k/1 
N V.T K. C.E. V.T. K. C.E. V.T. K. C.E. V.T. K. C.E. V.T. K. C.E. 
1 0.34 0.28 0.51 1 . 1 6  1.13 1.27 2 . O 4  1.88 2.O9 2 . $ 0  2.45 2.65 3.24 3.16 3.4O 
2 0.34 0.28 0.54 1.11 1.02 1.23 1.75 1.59 1 . 8 6  2.12 1.94 2.16 3.42 3.28 3.5O 
3 0.44 0.38 0.58 1 . 1 4  1.05 1.18 1.73 1.58 1 . 8 9  2.42 2.26 2 . 4 1  3.20 3.01 3.32 
4 0.66 0.59 0 . 7 7  1.40 I.30 1.48 1.46 1.34 I.5O 2.56 2.31 2.59 2.94 2.76 3.06 
5 0.42 0.37 0.53 O . 9 2  0.85 1.01 1.68 1.51 I.70 2.84 2.64 2.84 2.82 2.61 2.82 
6 0.59 0.50 0 . 6 3  1 . 2 2  1.11 I.30 2 . 0 9  1.88 2.10 2.34 2.19 2.34 3 . 1 6  3.00 3.28 
7 0.62 0.55 0 . 7 0  O . 7 2  0.66 0.82 1.82 1.65 1.84 2.34 2.18 2.5O 3.80 3.53 3.96 
8 0.70 0 . 6 4  0.99 0.88 0.82 0.94 1.80 1 . 6 4  1.93 2 . 5 6  2.43 2 . 7 Ö  5.54 5.38 5.86 
9 0.47 0 . 4 0  0.58 1 . 0 9  1 . 0 0  1.13 1 . 5 6  1 . 4 2  1.84 2 . 1 4  2 . 0 6  2.35 3.46 3 . 2 8  3 . 6 0  
1 0  0.30 0 . 2 7  0.56 0.88 0 . 8 0  0.96 1.71 1 . 6 1  1 . 8 2  2 . 6 5  2.47 2 . 8 8  3.42 3 . 2 6  3-54 
1 1  0.50 0.45 0.52 0.86 0 . 8 6  1 . 0 4  1 . 4 8  1.36 1.38 2.48 2.36 2.67 3.47 3 . 2 8  3.63 
12 0 . 1 2  0 . 0 8  O . 3 2  1.18 1.08 1.39 1.88 1 . 6 6  1.94 2.68 2 . 4 6  2.53 2.82 2.64 2.79 
13 1.18 1.06 1 . 2 2  1.54 1 . 4 1  1.62 2.46 2.31 2 . 7 0  2.9O 2.74 3.08 
14 O . 7 2  0.66 O.74 1.78 1 . 6 4  1 . 8 1  2.17 2 . 0 4  2 . 2 0  3-45 3.22 3.46 
15 0.74 0.66 0.78 1.49 1.37 1.66 3.4O 3.16 3.54 
1 6  1 . 1 0  1 . 0 4  1.32 1.42 1 . 2 7  1 <40 3.32 3.14 3.32 
17 0.98 0.88 1.00 1.94 1 . 8 2  2 . 2 0  3 . 0 2  2.84 3.13 
18 O . 9 6  0.84 1.08 3-36 3.13 3-53 
19 1.09 1.00 1.10 3.OI 2.78 3.17 
2 0  1 . 2 8  1.19 1.54 3.66 3.5O 3.78 
21 0.91 0.83 1.17 3.10 2.90 3.19 
2 2  1.21 1 . 0 9  1.35 3.86 3.52 3.92 
23 1.40 1.30 1.71 3.32 3.64 3.81 
24 I.32 1 . 1 8  1.54 2 . 9 0  2.74 2.78 
25 0.77 0.68 0.98 4.12 3.82 3.98 
26 0.96 0.84 0 . 9 6  I 3.05 2.91 3.76 
2 ?  \ 2.92 j 2.77 i 5.21 
gemid ield j 
I 
I 3.46 p.40 0.60 1.05 0.96 1 . 1 6  1.72 1.57 1.80 2.45 2.29 2.54 3-38 3.17 ! 3.50 
3 3.CEO p.017 0 . 0 3 6  0.048 0 . 0 4 1  O . 0 5 5  O. 0 5 4  O. O 4 4  O . O 5 O  0.100 0.099 O.I53 | 0.085Î O.O92! 0.111 
rc(#)!4.2 14.2 6.0 4.6 4.3 4.7 3.1 2.8 |2.8 k-1 4.3 6.0 2.5 ' 2.9 « 3 . 2  
)ode: V.T. = Varian Techtron M 1280 K = Kipp-vlamfotometer C.E. » Corning-elektrode 
Tabel 7: Duplioeerbaarheid van drie methoden voor K-bepaling na indeling in klassen. 
iU 
1 4 .  
In tabel 5 is voor de resultaten van de Corning-elektrode een 
duidelijk hogere standaardafwijking gevonden, dan voor de beide 
andere methoden, welke een gelijke standaardafwijking hebben. 
Hoe deze verschillen in standaardafwijking zijn bij verschillende 
gehalteniveaus leert tabel 7> op blz. 13, waarin de gemiddelden 
van de 96 waarnemingen van tabel 5 in vijf klassen zijn verdeeld. 
De klassebreedte is gekozen in overeenstemming met de adviesbasis 
welke geldt bij de bemestingsadviesafdeling voor het routinegrond­
onderzoek met behulp van het 1:2 volume-extrakt. 
Uit tabel 7  blijkt dat voor iedere klasse het niveau van de 
gemiddelde resultaten verkregen met behulp van de Corning-elektrode 
hoger en die met behulp van de Kipp-vlamfotometer lager zijn de 
uitkomsten van vlamemissiemethode met behulp van de Varian Techtron. 
In de laagste klasse is de afwijking van de Corning-elektrode het 
grootst, echter onverklaarbaar is dit niet omdat bij deze methode 
een standaardreeks wordt gebruikt van 1.0 tot 10.0 meq.. K per liter 
(zie bijlage ). 
Alle waarnemingen uit deze klasse evenals 50$ van de waarnemingen 
uit de daaropvolgende klasse liggen dus beneden de laagste standaard 
van de reeks. Mogelijk is hiermee tevens de grotere standaardafwijkin< 
goeddeels verklaard. Overigens is er weinig verschil in standaard­
afwijking per klasse gevonden met uitzondering van de klasse 2.11 -
2.80 meq. K per liter. Hierin geeft de Corning-elektrode opnieuw 
een grotere standaardafwijking dan de beide andere methoden. Echter 
ook de andere methoden geven een hogere standaardafwijking in 
vergelijking tot de naast en bijliggende klassen. De oorzaak hiervan 
valt moeilijk te geven, mogelijk is hier sprake van toeval, hoewel 
de steekproefgrootte in deze klasse iets lager ligt (14 i.p.v. 
17 en 27). Samenvattend kan worden gesteld dat de gemiddelde 
resultaten van de Varian Techtron tussen de resultaten van de Kipp-
vlamfotometer, als laagste, en de resultaten van de Corning-
elektrode, als hoogste, inliggen. De standaardafwijking is vrijwel 
gelijk aan die welke bij de Kipp-vlamfotometer is gevonden. De 
Corning-elektrode geeft gemiddeld een duidelijk hogere standaard­
afwijking, mogelijk als gevolg van het gebruikte doorzuigsysteem, 
omdat Van Solingen en Van Dijk (1) wel goede overeenstemming in 
standaardafwijking tussen Kipp en Corning hebben gevonden, zonder 
dat daarbij het doorzuigsysteem is gehanteerd. Relatief bezien blijkt 
de standaardafwijking van alle methoden af te nemen met toenemende 
K-koncentraties. 
15. 
Tevens kan uit tabel 7 een schatting omtrent de toelaatbare 
afwijking tussen de duplowaarnemingen per klasse worden gemaakt. 
Als hierbij wordt uitgegaan van een toelaatbaar duploverschil 
dat de 5 s-grens niet mag overschrijden, dan kan tabel 8 voor de 
beoordeling van duploresultaten als vuistregel worden gebruikt. 
Klasse 
meq. K 
toelaatbaar verschil tussen duplowaarnemingen in 
meq. K per liter 
per 1. Varian Techtron Kipp Corning 
<0.71 .0.06 0.06 . 0.11 
0.71-1.4C 0.15 0.13 0.17 
;1.4I-2.IC O.I7 '0. 1 4  0.17 
N> • 1 ro • CD _Q
 0.21 0.21 O. 2 5  
>*2.80 O. 2 6  0.28 O . 5 4  
Tabel 8: Toelaatbare duploverschillen bij K-bepaling in routine­
grondonderzoek volgens drie methoden. 
Uiteraard is het raadzaam om in voorkomende gevallen bij de toepassing 
van tabel 8 voor tussenliggende waarden te interpoleren. Nauw­
keuriger beoordeling wordt verkregen door zeer veel monsters in duplo 
te bepalen en nadien de standaardafwijking te bepalen, zonodig 
in kleinere klassen onderverdeeld. Tabel 8 geeft slechts een 
voorlopige bruikbare indikatie omtrent de toelaatbare duplo­
verschillen. 
Direkte_koncentrat i eme t ingen. 
Hoewel direkte koncentratiemeting m.b.v. de Yarian Techtron niet in 
de handleiding van de fabrikant wordt vermeld bij vlamemissie-
metingen, is dit toch wel mogelijk gebleken. Wordt er bij normale 
Metingen ingesteld op 100.0$ T door indrukken van de auto-zero-knop, 
bij koncentratiemeting wordt er dan ingesteld op de gewenste meet­
waarde (= koncentratie) van een standaardoplossing. Uit figuur 4 
is gebleken dat de ijkkurve niet geheel lineair is, zodat een keuze 
moet worden gemaakt, met welke standaarden moet worden ingesteld. 
Instellen is slechts mogelijk van twee standaarden een "lage" en 
een "hoge". Door de kromming in het onderste deel van de kurve is 
instelling van de blanko op nul niet raadzaam. In tabel 9 is een 
overzicht gegeven van een drietal instelmogelijkheden. 
16 
Koncentratie 
meq. K per liter 
instel-standaarcLkombinatie 
0.2-4.0 0.2-5.0 0.5-3.0 
0.2 0.22 0.20 0.25 
0.5 0.49 0.47 0.52 
1.0 1.00 0.97 1.01 
2.0 2.06 2.01 2.01 
5.0 5.11 • 5.00 5.01 
4.0 4.10 5.98 5.98 
5.0 - 4.89 4.87 
Tabel 9î Keuze instelstandaarden bij K-bepaling door vlamemissie 
m.b.v. Varian Techtron M 1280. 
De instelstandaardkombinatie 0.5-5»0 voldoet zeer goed. 
Weliswaar valt de laagste standaard 0.2 meq. K per liter hierdoor 
iets te hoqg uit, maar de overige standaarden stemmen zeer goed 
overeen. Na deze instelprocedure bedraagt de EHT ca. 455V. De 
decimaal is met behulp van daarvoor bestemde knop op twee decimalen 
instelbaar. 
Teneinde enig inzicht te verkrijgen omtrent eventuele kleine 
afwijkingen welke door direkte koncentratiemetingen zouden kunnen 
optreden, zijn van twee series in enkelvoud de extrakten bereid 
en hierin K bepaald met behulp van de Kipp-vlamfotometer, Corning-
elektrode en Yarian Techtron na aflezing van ijkkurve (indirekt) 
en na direkt koncentratiemeting. De resultaten hiervan zijn in 
tabel 10 vermeld in meq.. K per liter. 
Lab.nr. Kipp-vlamfotometer Corning-elektrode Yarian Techtron 
via tabel direkt via kurve direkt 
42141 O.52 O. 7 6  0 . 6 2  0 . 6 0  
42 0 . 1 8  0.59 0 . 2 2  O. 2 4  
45 0.22 O. 4 O  0 . 2 8  0.51 
44 2.51 2.47 2.58 2Ï4O 
45 2.58 2.91 2.7O 2.71 
4 6  I.56 1 . 8 8  1. 6 6  1 . 6 7  
47 1 . 0 2  I.25 1 . 0 9  1.11 
48 1 . 6 6  1.74 1.79 1 . 8 1  
49 0.74 O. 9 O  0.80 0.82 
50 2.54 2.48 2.49 2.49 
51 1.94 2.20 2.11 2.08 
52 1.47 1 . 6 7  1.59 I. 6 0  
17. 
Lab.nr. Kip-p-vlamfo tometer CorninÉC-elektrode Varian Techtron 
via tabel direkt ! via kurve direkt 
42155 1.84 2.10 1.98 2.00 
54 1.21 I.40 1.31 I.32 
55 1.69 2.00 1 . 8 7  I.90 
5 6  2.10 2.41 2.24 2.26 
57 1.11 1.20 | 1.17 1.18 
58 .1.69 1.86 1.86 1.85 
59 1.54 I.70 i  I. 6 7  1 . 6 7  
60 2 . O 7  2 . 2 5  I  2.25 2 . 2 7  
42281 1.60 1 . 7 6  j 1.84 1 -79 
82 0. 4 1  0.47 0.45 0.45 
83 1.37 1 . 4 6  1 . 5 0  1.48 
84 2.23 2 . 4 1  2?41 2 . 3 6  
85 I.56 1.78 1 . 7 1  1.69 
86 1.69 1.82 1.86 1.81 
87 1.28 I.42 1.44 1 . 4 1  
88 3.57 3-75 3.75 3.77 
89 2.92 2.97 3.07 3.O7 
90 3.46 3.58 3.61 3.61 
91 2.28 2 . 4 3  2.45 2.44 
92 2.36 2.38 2.49 2.48 
93 O. 6 2  0.78 0.68 O . 6 9  
94 1.00 1.18 1.11 1.13 
95 I. 2 4  I.36 1.43 1.43 
96 1.26 1.37 1.34 1.35 
97 0.85 0.97 O. 9 0  O.9I 
98 3.46 3.5O 3.57 3.54 
99 I. 0 3  1.22 1.10 1.10 
42300 2.69 2.82 2.85 ! 2.84 
bemiddel i 1.67 1.84 ' 1.79 1.79 
Tabel 10 : Vergelijking drie methodieken voor K-bepaling en direkte 
K-koncentratiemeting m.b.v. Varian Techtron M 1280. 
I il 
TJit tabel 10 blijkt dat er geen verschil bestaat tussen de gemiddelden il van 40 waarnemingen welke na direkte koncentratiemeting en die na !•: 
jl indirekte aflezing van de ijkkurve zijn verkregen na metingen § 
m.b.v. de Varian Techtron. Genoemde gemiddelden liggen qua niveau 
opnieuw tussen de gemiddelden van beide andere methodieken in. Er is 
derhalve geen reden om niet direkt koncentratie te meten en derhalve 
zal de procedure volgens welke dit moet gebeuren in het voorschrift 
worden opgenomen. 
Duidelijk is dat het resultaat sterk afhankelijk is van de nauw­
keurigheid waarmee de instelprocedure wordt uitgevoerd. Vooral 
instelling van de laagste standaard is uiterst kritisch, omdat de 
minste draaiing aan de daarvoor bestemde knop (HIGH) reeds een 
relatief grote invloed op de meetwaarde heeft. Een extra voordeel 
van direkte koncentratiemeting is uiteraard de grote tijdwinst in 
het verwerken van de analysecijfers. 
Samenvatting/Konklusie. 
Door de noodzakelijke vervangingen van de oude Kipp-vlamfotometers 
enerzijds en de noodzaak tot het hebben van een andere dan de 
elektrometrische methode, is voor het routinegrondlaboratorium 
onderzoek verricht naar een nieuwe Kaliumbepaling. Daar dit 
laboratorium sinds eind 1975 over een atoomadsorptiespektrofotometer 
(Yarian Techtron M 1280) beschikt, zijn de mogelijkheden voor 
emissiemetingen, welke dit instrument tevens biedt,nagegaan op 
eenzelfde apparaat van het researchlaboratorium. 
Storingen van enige importantie zijn niet gevonden in een acetyleen-
luchtvlam. Goede overeenstemming met bestaande methoden alsmede een 
ruim voldoende dupliceerbaarheid is bereikt. Door de goede 
lineairiteit is zelfs direkte koncentratiemeting vrij eenvoudig 
geworden. Het een en ander betekent een vereenvoudiging van het 
onderzoek omdat inpassing in een automatiseringssysteem (monster­
wisselaar) goede perspektieven biedt. 
Een voorschrift voor deze nieuwe methodiek is opgesteld en als 
bijlage 3 in dit verslag opgenomen. 
• 
Researchlab. december 1975 
S.S. de Bes• 
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KALIUM BKPALIK3. 
Apparatuur; 
potten, 175 tal. • 
trechters van glastic, 0 15 cm., 
vlamfotometer, fabrikaat Kipp, 
propaangas, flessengas van Shell, 
filtreerpapier, G. Schut en Zonen, VP 215 
schudaachine, slaglengte 5*8 cm» 160 t.p.ni., voorzien van een 
uurwerkschakelaar. 
Reagentia; 
hoofdstandaardoplossing_A; JO.O mg K^O per 2U0,0 ml» 
712,5 mg KCl, Merck p.a., oplossen en aanvullen( tot 2,0 1 
met gedem. water. N 
hoofdstandaardoplossing B; 100,0 mg KgO per 200,0 ml: 
790,9 mS KCl, Merck p.a.; oplossen en aanvullen tot 1,0 1 
met gedem. water. 
i 
10.0 ml van-hoofdstandaardoplos-
8ing A aanvullen tot 2O0.0 
met gedem. water. 
25.0 ml van de hoofdstandaardoplos­
sing aanvullen tot 250.0 mi 
met gedem. water. 
5 O.O ml idem 
100.0 ml idem * 
I5O.O ml idem 
200.0 ml idem 
2 5 O.O ml idem 
standaardoplossingen, voor monsters met gehalten^ 50,0 mg KgO 
per 200 ml» 
40 mg K^O per 200 ml Î 100 ml van hoofdstandaard B aanvul­
len tot 250,0 ml met gedem. 
water. 
5 0  "  "  "  • «  "  »  1 2 5  ml idem 
60 '• » » " " »150 ml idem 
standaardoglos singen: 
1 . 5  mg KgO per 200 ml 











ïïixvoering- van de bepaling; 
Luchtdroge en gemalen grond en gedestilleerd water in de ver­
houding van resp. 1 gram : 5 (beide hoeveelheden op 1 fa 
nauwkeurig). brengen in een pot van 175 uil* Het mengsel goed 
omzwenken en gedurende een nacht over laten staan of gedurende 
15 minuten krachtig mechanisch schudden. Hierna affiltreren 
door Schut VP 215« In het filtraat, opgevangen in een pot van 
175 wordt de kaliconcentratie gemeten met de Kipp-vlamfoto-
meter. 
Meetmethodiek met de Kipp-vlamfotometer. 
Het diafragma is voorzien van 5 merkpunten, stand 0= diafragma 
gesloten, stand diafragma geheel open. In serie met de 
galvanometer is een draaibare weerstand aangebracht van 100 K Ju. 
(knop A). 
Gedurende een kwartier voor het meten wordt het toestel aange­
zet en gedestilleerd water verstoven met gesloten sluiter. 
Lucht en gas worden ingesteld op waarden die door de amanuensis 
worden opgegeven. Het is van belang op de vorm en de kleur van 
de vlam te letten (rustig en kleurloos branden). Steeds gedes­
tilleerd water verstuiven. Na een kwartier sluiter openen en 
galvanometer uitslag op 0 stellen door verplaatsen van de scnaal. 
Diafragma instellen op stand 2.5 standaard 50.0 opnemen en de 
galvanometer uitslag m.b.v. knop A op 1^0 schaaldelen brengen. 
Na verstuiven van gedestilleerd water wordt de 0-stand gecon­
troleerd. Nu de standaarden opnemen en de uitslagen noteren op 
een daarvoor bestemde staat. Deze uitslagen direct aan de daar­
voor aangestelde persoon geven ter beoordeling of de filtraten 
mogen worden opgenomen. Na elke 7 filtraten wordt het toestel 
gecontroleerd m.b.v. standaard 30.0 en de afwijking t.o.v. 1^0 
schaaldelen genoteerd en gecorrigeerd met knop A. Bedraagt de 
afwijking meer dan 2 schaaldelen dan dienen de voorafgaande 
5 filtraten nogmaals gemeten te worden. Grote afwijkingen komen 
voor by instabiele lucht- of gashoeveelheden. Tijdens het meten 
dus de stromingsmeters controleren^ Na de monsters worden 
tenslotte alle standaarden opgenomen. 
Note i 
Indien monsters een uitslag geven van meer dan 190 schaal-
.delen kan men door het drukken op een schakelaartje een extra 
weerstand in het galvanometer-fotoelement circuit schakelen. 
De aldus verkregen nieteruitslagen dienen in rood genoteerd te 
worden. De waarden kunnen later geïnterpoleerd worden op een curve 
met kaliumconcentraties ven ^0, 40» 50 en 60 mg K^O per 200 ml. 
De meteruitslagen van deze concentraties worden eveneens aan h.et 
begin van de metingen (met ingeschakelde weerstand) opgenomen. 
Berekening der uitkomsten: 
De via de standaardcurve verkregen resultaten in mg K^O per 
200 ml x 2.5 geeft mg K^0 per 100 gr luchtdroge grond. (Zie 




potten, 175 ml. voorzien van ijkstreep op 120 ml. 
trechters, polyaethyleen 0 15 cm. 
filtreerpapier, G. Schut en Zonen, VF 215» 0 24 cm. 
kalium-electrode, Corning catalog no. 476132. 
referentieëlectrode, Corning catalog no. 476109-
millivoltmeter, Corning model 104, vierkanaals digitale electrometer, 
printer, Addo x. 
pompje, met doorstroomsysteem, 4  ml/5 sec. 
schudmachine, G.F.L. horizontaal roterend, slaglengte 30 mm. 
voorzien van uurwerkschakelaar. 
doseerpomp.' 
Reagentia : 
hoofdstandaardoplossing I, 50 mval KNO^/ltr. 
5»0550 g KNO^ oplossen en aanvullen tot 1.0 liter met gede-
mineraliseerd water. De oplossing bewaren in een polyaethyleen 
fles. 
oplossing II, 50 mval NaCl/ltr. 
2.925O g NaCl (gedroogd gedurende drie uur bij 105°C) oplossen 
en aanvullen tot 1.0 liter met gedemineraliseerd water. 
Deze oplossing bewaren in een polyaethyleen fles. 
oplossing III, 50 mmol MgSO^/ltr. 
6.1577 g MgSO^ 7^0 oplossen en aanvullen tot 500.0 ml met 
gedemineraliseerd water. Deze oplossing bewaren in een poly­
aethyleen fles. 
standaardoplossingen, 
1.0 mval K/ltr. : 4-0 ml van oplossing I, 4«0 ml van op­
lossing II en 38*0 ml van oplossing III 
afpipetteren en aanvullen met gedeminera­
liseerd water tot 200.0 ml. 
5.O mval K/ltr. : 20.0 ml van oplossing I, 20.0 ml van op­
lossing II en 3O.O ml van oplossing III 
afpipetteren en aanvullen met gedeminera­
liseerd water tot 200.0 ml. 
10.0 mval K/ltr. : 40.0 ml van oplossing I, 40.0 ml van op­
lossing II en 20.0 ml van oplossing III 
afpipetteren en aanvullen met gedeminera-
liseerd water tot 200.0 ml. 
Vullen van de electroden: 
Ref erentieëlec trode : Vul deze regelmatig opnieuw. Verwijder de 
oude vloeistof. Spoel de electrode met gedemineraliseerd 
water en spoel dan voor met verzadigde KCl-oplossing. 
Breng in de electrode wat vast KCl en vul de electrode 
met verzadigde KCl-oplossing. 
Specifieke electrode: Vul deze opnieuw, wanneer de electrode 
leeg is of niet goed functioneert. Verwijder de doorstroom-
cel. Schroef het membraandopje van de electrode. Demonteer 
nu de gehele electrode en verwyder alle oude vloeistof. 
Na het schoonmaken het onderste gedeelte van de electrode 
in elkaàr schroeven. Met pipetje 0.4. ml vloeistof (potas­
sium ion-exchanger) toevoegen, daarna bovenste deel beves­
tigen. Doorstroomcel aanbrengen en controleren op lucht­
belleen. Zorg er steeds voor het membraan niet aan te raken! 
Uitvoering van de analyse: 
Voeg aan twee volumedelen gedemineraliseerd water één volume-
deel verkruimelde veldvochtige grond toe. Het mengsel geduren- • 
de twintig minuten krachtig mechanisch schudden op stand 60 t/min 
Hierna filtreren over Schut VF 215 (ook alle grond op het filter 
brengen). Het filtraat opvangen in een pot van 175 ml. 
Het te gebruiken kanaal moet ingesteld zijn op: kation, monovalent 
gemiddelde temperatuur, activiteit en operate. 
Rate control op éénmaal oplichten per 1-g- seconde instellen. 
Stel instrument zero in, in adjust instrument zero-stand op 
hoogste standaard (10.00). Schakel naar operate, breng hoogste 
standaard in de doorstroomcel en stel calibrate in op 10.00. 
Breng de laagste standaard in de doorstroomcel en stel slope 
in op 1.00 (op IOO56 houden). Raadpleeg voor nadere bijzonder­
heden de handleiding, behorende bij de Corning electrometer. 
Controleer nu of standaard 5 een uitslag geeft van ^.00. 
Spoel voor de meting het monster enkele seconden door en print 
de uitslag, wanneer deze constant is. 
Controleer regelmatig standaard 5«00. 
Controleer na de monsters alle standaarden. 
Berekening van de uitkomsten.: 
De uitgeprintte waarden staan direct in mval K/ltr. 
l a t j l a ^ e  3  
KALIPMBEPALING. 
Apparatuur : 
potten, 175 ml. voorzien van ijkstreep op 120 ml. 
trechters, polyethyleen, 0 15 cm. 
filtreerpapier, G. Schut en Zn., Y.P. 215, 0 195 ™. 
schudmachine, G.F.L. roterende schudmachine voorzien van 
uurwerkschakelag-r. 
atoomabsorptiespektrofotometer, Varian Techtron M 1280. 
Reagentia: 
Kaliumstandaardoplossing, 20 meq.. K per liter. 
2.0222 gram KNO^ p.a. oplossen tot 1.0 liter met 
ged. HgO 
standaardoplossingen, 0.2 - 5«0 meq. K per liter. 
0.2 meq.. K per liter - 2.0 ml Kaliumstandaard­
oplossing aanvullen tot 
200.0 ml met ged. HgO. 
0 . 5  s CD •O • K per liter - 5,0 ml idem 
1 . 0  meq. K per liter - 1 0 , 0  ml idem 0
 • C
M meq. K per liter - 2 0 , 0  ml idem 
3.0 meq. K per liter - 3 0 . 0  ml idem 
4 . 0  meq. K per liter - 4 0 . 0  ml idem 
5.0 meq. K per liter - 5 0 . 0  ml idem 
Gemaakte standaardreeks steeds kontroleren t.o.v. de vorige. 
Uitvoering van de analyse : 
Voeg aan twee volumedelen ged. water één volumedeel verkruimelde 
veldvochtige grond toe. Het mengsel gedurende 20 minuten 
krachtig mechanisch schudden (G.F.L. stand 60 t/min.). Hierna 
filtreren over filtreerpapier V.F. 215 (alle grond op het filter 
brengen). In het heldere filtraat (in)direkt Kalium bepalen 
m.b.v. Varian Techtron M 1280. Meet eerst de standaardreeks dan 
de monâters (na elke 10 monsters een standaard kontroleren) en 
ten slotte opnieuw de standaardreeks. 
K - GROtTl/WATER - V.E. 
Instelling Varian Techtron M 1280 voor bepaling van Kalium in 
water en waterige grondextrakten d.m.v. vlamemissie. 
0. Algemeen: 
O.O5 spleetbreedte: 0.2 nm 
O. O 6  golflengte : 404«4 nm 
0. 0 7.branderhoogte: 7s" 
1. Vlamontsteking: 
1.1 brander: Varian Techtron 02-100036-00 (blauw). 
1.3 gasmengsel: AIR/ACE!. 
1 . 4 .  "FUEL" : 1 . 6  "OXIDANT" : 4.4 
2. Optimalisering Meetkondities: 
2.1 stel standaard 4«0 meq. K op 100$ T 
2.4« gevonden emissies van standaardreeks: 
0.2 meq. K per liter: + '3$ T 
0.5 meq. K per liter: + 10$ T 
1.0 meq. K per liter: + 22$ T 
2.0 meq. K per liter: + 49$ T 
3.0 meq. K per liter: + 75$ T 
4.O meq. K per liter: +100$ T 
3. Indirekte Emissiemetingen (via_ijkkurve^: 
3.O integratietijd: 3 sekonden. 
4 .  Direkte Koncentratiemetingen: 
4.0 damping: A 
4.1 aantal decimalen: 2 
4.2. hoogste standaard: 3*00 meq. K per liter. 
laagste standaard: 0.50 meq. K per liter. 
Berekening: 
Via de ijkkurve of rechtstreeks, staan de resultaten uitgedrukt 
in meq. Kalium per liter. 
